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10 



Die voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer FIQssigformulierung von 
Salzen sulfonsaurer Azofarbstoffe durch kuppeln einer wenigstens aquimolaren Menge von 
Aminoarylsulfonsauren der allgemeinen Formel I 

H 3 N-Ar^S0 3 H (I), 

wobei Ar Phenylen, das einfach mit Sulfo, oder Naphthylen, das ein- oder 2weifach mit Sulfo 
und/oder einfach mit Hydroxy substituiert sein kann, bedeutet, auf Vesuvin. 



Vesuvin und dessen Kupplungsprodukte wie CJ. Direct Brown 44 sind seit Anbeginn der 
15 Farbstoffchemie bekannt. So ist dem Colour Index zu entnehmen, dass formal zwef Telle 

Sulfanilsaure auf ein Teil Vesuvin (Bismarck Brown CJ. 21000) gekuppelt werden, um zu CJ. 

Direct Brown 44 zu gelangen. Die hierin zitierte deutsche Patentschrift 46804 lehrt die 

Umsetzung von Vesuvin mit Sulfanilsaure. Das Produkt ist jedoch mit groBen Mengen Vesuvin 

veriinreinigt, die durch Filtration abgetrennt werden. Der Farbstoff wird aus der wassrigen 
20 Losung durch Aussalzen gewonnen. Ein durch Aussaizen erhaitener Farbstoff ist jedoch zur 

Herstellung von FIGssigformulierungen ungeeignet, da er mit einer viel zu hohen Salzfracht 

behaftet ist. Ferner sind derartige Isolierschritte sehr autwendig. 

Daher war es Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein Verfahren zur Verfugung zu stellen, 
25 dessen Ergebnis eine salzarme und vesuvinarme FIQssigformulierung des Farbstoffs ist. 

Demgemass wurde ein Verfahren zur Herstellung von FIGssigformulierungen von Salzen 
sulfonsaurer Azofarbstoffe gefunden, indem man die sulfonsauren Azofarbstoffe in ihrer 
Saureform isoliert und anschlieBend In wassrigen Basen lost. 

30 

Die sulfonsauren Azofarbstoffe werden durch Kupplung einer wenigstens aquimolaren Menge 
von Aminoarylsulfonsauren I 

H 2 N-Ar-S0 3 H (I), 

35 wobei Ar Phenylen, das einfach mit Sulfo, Oder Naphthyien, das ein- oder zwetfach mit Sulfo 
und/oder einfach mit Hydroxy substituiert sein kann, bedeutet, auf Vesuvin erhaiten. 

Als Diazokoniponenten I sind Aminoarylsulfonsauren wie o-. m- und p-Aminobenzolsulfonsaure, 
1-Aminobenzol-3,5-disulfonsaure, 1-Arninobenzol-2,4-disulf onsaure. 1 -Aminobenzol-2,5- 
40 disulf onsaure. 1 -Naphthylamin-2-sulf onsaure, 1 -Naphthylamin-3-suif onsaure, 1 -Naphthylamin-4- 
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sulfonsSure, 1-Naphthyiamfn-5-sulfonsaure 1«Naphthylamin-6-sulfons&ure, 1-Naphthylamin-7- 
sulfonsaure, 1-Naphthylamin-8-sulfonsaure, 1-Naphthylamin-3,6<iisulfonsaure, 1-Naphthylamln- 
3, 8-disulfons§ure f 1 -Naphthylamin-4,7-disuifonsaure t 1 -Amino-8-hydroxynaphthalin-4 t 6«disulfon- 
saure, 1 -Amino-8'hydroxynaphthalin-4-suIfonsaure r 1 - Amino-8-hydroxynaphthaIin-3,6-di$uIf on- 
5 . saure, 2-Aminonaphthalin-Vsulfonsaure, 2-NaphthylamIn-S-sulfonsaure, 2-NaphthyIamin-6- 
sulfonsaure, 2-Naphthylamin-7-sulfonsaure, 2-AminonaphthaHn-8-su(fonsaure, 2-Naphthylamin- 
1,5-disulfonsaure, 2-Naphthyiamin-3,6-disuIfonsaure, 2-NaphtyIamin-4,8-disulfonsaure, 2- 
Naphthylamin-SJ-disulfonsaure. 2-Naphthyiamin-6,8-disulfonsaure, 2-Naphthylamin-3,6-disul- 
fonsSure, 2-Naphthytamino-5,7-disuIfonsaure , 2-Naphthylamin-3 l 6.8-trisulfonsaure f 2-Amino-8- 
1 0 hydroxynaphthalin-6-sulfonsaure, 2-Amino-5-hydroxynaphthafin-7-sulfonsaure f 2-Amfno-3- 
hydroxynaphthaIin-6-sulfons&ure und 2-Amino-5- hydroxynaphthaIin-1 ,7-disulfons&ure zu 
nennen. 

Bevorzugt warden Aminoaryisulfonsauren, bei denen Ar Phenyten Oder Naphthylen bedeutet, die 
1 5 jeweils mit einer Sulfogruppe substituted sain konnen. Besonders bevorzugt werden o- ( m- und 
p-Aminobenzolsulfonsaure, insbesondere Sulfanlteaure (p-AminobenzoisulfonsSure). 

Die Diazotierung der Aminoaryisulfonsauren i erfolgt mit Oblichen Diazotierungsmitteln wie 
salpetriger Saure, die im Sauren aus Alkalinitrit gebildet wird. Weiterhin sjnd Nitrosylschwefel- 
20 saure und der Neopentyfglykolester der salpetrigen SSure geeignete Diazotlerungsmittef. 

Nach Zerstorung des uberschussigen Nitrits, beispielsweise mit Amidosulfonsaure, wird das das 
Diazoniumsalz enthaltene Reaktionsgemisch der in der Regel wSssrigen LOsung von V/esuvin 
zugesetzt. Die Kupplung erfolgt bevorzugt im pH-Bereich von 4 bis 8, besonders bevorzugt von 
25 5 bis 6. 

Man steilt den pH-Wert fur die Kupplung mit dem Faohmann bekannten Mitteln ein. HierfOr 
geeignete Basen sind beispielsweise basische Metailhydroxide wie Natronlauge, basische 
Metallcarbonate wie Natriumoarbonat, Natriumhydrogencarbonate, oder Natriumdihydrogen- 
30 phosphate, Amine wie Ethanolamin, Oder Alkalisalze von Carbonsauren wie Natriumacetat, 

Lithiumacetat, Kaliumacetat Natriumformiat, Natriumpropionat, Natriumoxalat, Natriumsuccinat, 
Natriumglutamat, Natrlumadipinat, Natriumglykolat, Natriumlactat, Natriummalat. Natriumcitrat, 
Natriumtartrat, Natriumf umarat oder Natriummalalnat 

35 Die Diazokomponenten I kflnnen einzeln odar In ihren Mischungen eingesetzt werden. Bei 
Einsatz der Gemische erhait man Farbstoffgemlsche, die auch unsymmetrisch substituierte 
Farbstotfe enthalten. Nach elner bevorzugten Verfahrensvariante werden keine Diazokompo- 
nentengemische gekuppelt. Rein formal erhait man bei zweimolarer Kupplung einer 
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DIazokomponente ! auf Vesuvln einen symmetrlschen Farbstoff. In der Regel liegt jedoch ein 
Gemisch aus dem einfachen, zweifachen, drelfachen und vierf achen Kupplungsprodukt vor, 

Auf ein Mol Kupplungskomponente warden bevorzugt 1 bis 4. besonders bevorzugt 1,6 bis 2,5 
insbesondere 1 ,8 bis 2,2 Mol Diazokomponente elngesetzt. Auf dfese Wetse erzielt man ein 
Vesuvingehalt von < 15 Gew.-% im Produktgemisch. 

Die Kupplung erfotgt in der Regel im Tamperaturbereich von 0 bis 20°C Um die Umseteung zu 
vervollstfindigen wird bevorzugt auf Temperaturen von 20 bis 30°C erwSrmt. 

ErfindungsgemSB wird der suifonsaure Azofarbstoff in seiner Saureform isoliert. Dies geschieht, 
indem man die Mischungen nach erfolgter Kupplung ansSuert Bevorzugt stellt man einen pH- 
Wert im Bereich von 0 bis 4,5, besonders bevorzugt von 0 bis 2 ein. Nach einer besonders 
bevorzugten Verfahrensvariante wird der pH-Wert schrittwelse gesenkt. Das kann geschehen, 
indem man die Saure in mindestens zwei Portionen Ober einen Zeitraum von 15 bis 45 Minuten 
"zugibt. Ebenso ist es moglich, die SSure in mehreren Portionen bis hin zu kontinuierlich zu 
dosieren. 

Nach einer weiteren bevorzugten Verfahrensvariante ist es vorteilhaft, wenn man die S&ure des 
sulfonsauren Azofarbstoffs bei Temperaturen von 20 bis 70 *C kristalUsiert. 

Man erhait die Saure des sulfonsauren Azofarbstoffs als Feststoff, der auf allgemein Obliche 
Weise wie Fiitrieren oder Zentrifugieren isoliert werden kann. So kann der Azofarbstoff auf 
einfachem Wege von seiner Salzfracht befreit werden. Vorzugsweise wascht.man den 
erhaltenen Farbstoff mit Wasser, bis der Salzgehalt < 5 Gew.«% ist 

Der suifonsaure Azofarbstoff wird anschlieflend in verdunnten Basen gelpst. Je nach Wahl der 
Base erhalt man das entsprechende Salz des Farbstoffs. 

Ais Saize kommen dabei Metall- Oder Ammoniumsaize in Betracht. Metailsafze sind insbeson- 
dere die Lithium-, Natrium- oder Kaliumsalze. Unter Ammoniumsalzen im erfindungsgemaBen 
Sinne sind solche Salze zu verstehen, die entweder unsubstituierte oder substituierte 
Ammoniumkationen aufweisen. Substituierte Ammoniumkationen sind z.B. Monoalky!-, Dialkyl-, 
Trialkyh Tetraalkyl- oder Benzyltriaikylammoniumkationen oder solche Kationen, die sich von 
stickstoff haltigen funf- oder sechsgliedrigen gesattigten Heterocyclen abieiten, wie Pyrrolidinium- 
, Piperidinium-. Morpholinium- oder Piperaziniumkatlonen oder deren N-monoalkyl- oder N,N- 
dialkylsubstituierte Produkte. Unter Alkyl ist dabei im allgemeinen geradkettiges oder 
verzweigtes C r C 2 o-Alkyl zu verstehen, das durch ein oder zwei Hydrqxylgruppen substituiert 
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und/oder durch ein bis vier Sauarstoffatome in Etherfunktion unterbrochen sein kann. In der 
Regel werden Lithium-, Natrium-, Kaliumsalze Oder NH 4 + -5alze oder ihre Mischung hergestellt. 

Bei einer besonders bevorzugten Verfahrensvariante stellt man Vesuvin aus m-Phenylendiamin 
5 her und setzt dieses ohne Zwischenisolierung zum sulfonsauren Azofarbstoff urn. 

Das Vesuvin wird dabei auf allgemein bekannte Weise hergestellt, indem man formal einen von 
drei Teilen rn-Phenylendiamin tetrazotiert und auf die restlichen zwei Telle kuppeln lasst. Hierzu 
werden 3 Mol m-Phenyiendiamin mit 1 ,5 bis 2,5 Mol, bevorzugt 1 ,8 bis 2.2 Mol Natriunrmitrit Im 

10 Sauren umgesetzt Bevorzugt wfrd dabei ein Verfahren bei dem man die SSure uber einen 

langeren Zeitraum beispielsweise 30 bis 60 bevorzugt 40 bis 50 Minuten zudosieit Zur Vervoll- 
standigung der Reaktion stellt man den pH-Wert des Reaktionsgemisches auf 2 bis 4 und ruhrt 
noch einige Zeit nach. Die gesamte Umsetzung zum Vesuvin f uhrt man bei einer Temparatur 
von -5 bis +25 °C, vorzugsweise 0 bis 15 °C durch. Nach beendeter Nitritzugabe wird das 

15 Reaktionsgemisch Qber einen Zeitraum von 0,5 bis 4 Stunden geruhrt. AnschlleBend kann zum 
Reaktionsgemisch direkt das Diazoniumsalz der Aminoarylsulfonsaure I dosiert werden. 

Die wassrige Salzlflsung des sulfonsauren Azofarbstoff s kann direkt fOr FIQssigformulierungen 
weiterverwendet werden. 

20 

Sofern erwunscht, werden die FarbstofflSsungen mit solubilisierenden Zusatzen versetzt. HierfQr 
wird entweder seine Liisung oder bevorzugt berelts der Feststoff mit solubilisierenden Zusatzen 
versetzt. Solche Zusatze sind beispielsweise mit Wasser mischbare organische LSsungsmittel 
wied-C^AIkanole. z.B. Methanol. Ethanol, PropanoK Ksopropanol, Butanol, Isobutanol. sec- 

25 Butanol Oder tert-Butanol, CarbonsSureamide, wie N f N-Dimethylformamid oder N.N-Dimethyl- 
acetamid, Ketone oder Ketoalkohole, wie Aceton, Methylethylketon oder 2-Methyi-2-hydroxypen- 
tan-4-on f Ether, wie Tetrahydrofuran oder Dioxan, Mono-, Oiigo- oder Pofyatkylenglykole oder - 
thioglykole, die CsrC B -Alkyleneinheiten aufweisen, wie EthylenglykoU ,2- oder 1 ,3-Propylen- 
gtykol, 1 ,2- oder 1 ,4*ButylengIykol t Hexan-1,6-diol. Diethylenglykol, Triethylengfykoi, Dipropylen- 

30 glykol, Thiodiglykol, Polyethylenglykol oder Polyprepyienglykol, andere Polyole, wie Glycerin oder 
Hexan-1 ,2,6-triol, Ct-C 4 -Alkylether von mehrwertigen Alkoholen, wie Ethylenglykolmonomethyl- 
oder-monoethylether, Dlethylenglykolmonomethyl- oder -monoethylether, Diethylenglykol- 
monobutylether (Butyidiglykol) oderTriethylenglykolmonomethyl- oder -monoethylether, Ci-C 4 - 
Alkylester von mehrwertigen Alkoholen, y-Butyrolacton oder Dimethylsulfoxid. Geeignete 

35 solubilisierende Zusatze sind ferner Lactame, wie -Caprolactam, Pyrrolidtn-2-on oder N-Methyl- 
pyrrolidin-2-on, Harnstoff, cycDsche Hamstoffe. wie l.a-Dimethylimidazolidin^-on oder 1,3- 
Dimethylhexahydropyrimid-2-on sowie Polyacryls&uren, Polyacrylsaurederivate, Polyvlnylamine, 
Polyvinylamide. Polyvinylacetate, Polyvinylalkohote, Polyvinylpyrrolidone, Polysiloxane oder 
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Copolymern der jeweiligen Monomere. Desgleichen kBnnen Oligomere des Ethylenimins, 
Ethylenoxids Oder Propyienoxids Oder Derivate dieser Oligomere zur Anwendung kommen. 

Bevorzugte solubilisierende Zusatze sind Harnstoffe, Caprolactam, Mono-, Di- Oder Trlalkyfen- 
glykole, die CrCMIkyleneinheiten aufweisen sowie Oligo- und Polyalkylenglykole mit Ethylen- 
und/oder Propyleneinhelten sowie deren d-C^AIkylether und d-GrAlkylester. Ganz besonders 
bevorzugt sind Ethylenglykol, 1 ,2- Oder 1 ,3-Propylenglykol, Butyldiglykol, Alkytpolyethylenglykole 
(MW 200 - 500), Harnstoffe und Caprolactam. 

Bevorzugte Flussigeinstellungen enthaiten im wesentlichen 

1 5 bis 30 Gew.-% sulfonsaure Azofarbstoffe {bezogen auf den Farbstoff ohne Gegenion) 
0 bis 30 Gew.-% solubilisierende Zusatze 

bezogen auf die Gesamtmenge der wassrigen FIQssigeinstellung. Insbesondere werden FlOssig- 
einsteilungen bevorzugt, die bis maximal 10 Gew.-% oder besonders bevorzugt keine solubili- 
sierenden Zusatze enthaiten. Die FlQssigeinstellungen eignen sich unter anderem zum Farben 
und Bedrucken cellulosischer Fasermaterialien wie holzhaltige und holzfreie Papiermassen. 

Mithilfe des erfindungsgemaflen Verfahrene erhait man verkaufsfertige Flussigformulierungen 
von sufonsauren Azofarbstoffen, die die direkte Hersteilung von Farbebadern durch ledigliches 
VerdQnnen mit Wasser ermSglichen. Die Flussigformulierungen weisen einen geringen Salz- 
gehalt auf. Das erfindungsgemaSe Verfahren ermoglichf die Hersteilung von FIGssigformu- 
lierung von Saizen der sufonsauren Tetraa2ofarbstoffe in guter RaunvZeit-Ausbeute. 

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung nSher erlautern. Bei den Angaben in Teilen 
handelt es sich urn Gewichtsteile sofern nicht anders enwahnt. 



Beispiel 1 

Es wurden 173 Telle Vesuvin Base in 2500 Teilen eines Eis/Wassergemisches eingeruhrt. Zur 
Hersteilung der Diazokomponente wurden 1300 Teile Wasser und 157 Telle 25 gew -%ige 
Natronlauge vorgelegt und 170 Teile Sulfanilsaure darin gelost. Zur Sulfanitsaure-Ldsung 
wurden 1300 Teile Eis und 335 Teile 23 vol.-%ige Natriumnitrit Lfisung zugegeben und durch 
Zugabe von 447 Teilen 20 %iger Salzsaure diazotiert. Nach einer kurzen Nachruhrzeit wurde 
uberschussiges Nitrit durch Zugaba von Amidosulfonsaure zerstdrt. 



Beispiele 
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Die Diazokomponente wurde zur Kupplungskomponente gegeben und mit Natronlauge ein pH - 
Wert von 5,0 - 6 eingestellt. Nach beendeter Kupplung wurde der pH-Wert durch Zusatz von 
SalzsSure auf pH 1 gesteflt. Der feste Farbstoff wurde abf iltriert und mit Wasser salzfrei 
gewaschen und getrocknet. Man erhielt 360 g Farbstoff abzQglich 1,5 Gew.-% NaCI. Der 
Vesuvlngehalt betrug 12 Gew.-% bezogen auf den Farbstoff. 



Beispiel 2 

20 Teile des nach dem Beispiel 1 erhaltenen Farbstoffs wurden als feuchter Presskuchen 
zusammen mit 5 Teilen 1,2-Propandiol in 72Teilen verdOnnter Natronlauge bei pH 10-12 gelost. 
Nach KISrflltration wurde die Farbstofflosung direkt zur PapierfSrbung eingesetzt. 

Allgemeine Versuchsvorschrift zu den Beisplelen 3 - S: 

Zur Hersteflung der Kupplungskomponente warden 163 Telle m-Pheny!endlamin In 900 Teilen 
Wasser und 45 Teilen 20%ige Salzsaure bei Raumtemperatur ge(6st vorgelegt Darin wurden 
1300 Teile Eis eintragen. Danach wurden unter Ruhren 76 TeiJe Natriumnitrit fest zugegeben, 
395 Teile 20 %lge Salzsaure wurden innerhalb von 40 - 50 Minuten zudoslert und zur 
VervollstSndigung der Reaktion nachgerGhrt. Mit 25 gew.-%lger Natronlauge wurde der pH auf 3 
eingestellt und eine Stunde bei 3°C nachgerOhrt. / 

Zur Herstellung der Diazokomponente wurden 1300 Teile Wasser und 157 Teile 25 gew.-%ige 
Natronlauge vorgelegt und X Teile Sulfanils&ure darin geiest. Zur SulfanilsSure-Losung wurden 
1300 Teile Eis und Y Teile Natriumnitrit L6sung (23 voh%ig) zugegeben und durch Zugabe von 
447 Teilen 20%fge SatesSure diazotlert. Nach einer kurzen Nachruhrzeit wurde Oberschilssiges 
Nitrit durch Zugabe von Amidosulfonsaure zerstdrt. 

Die Diazokomponente wurde zur Kupplungskomponente gegeben und mit Natronlauge ein pH- 
Wert von 5,0 - 6 eingestellt. Nach beendeter Kupplung wurde der pH-Wert durch Zusatz yon 
Salzsaure auf pH 1 gestellt, der feste Farbstoff wurde abfiltriert und mit Wasser salzfrei 
gewaschen und getrocknet. 

Beispiel 3 

Der Farbstoff wurde nach der allgemeinen Arbeitsvorschrift B hergestellt, wobei 144 Teile 
Sulfaniteaure (X) und 283 Teilen Nitritiosung (Y) eingesetet wurden. Man erhielt 332 g Farbstoff, 
abzOglich NaCI 0,84 Gew.-%. Der Vesuvingehalt betrug 15 Gew.-% bezogen auf den Farbstoff. 
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Beispiel 4 

Der Farbstoff wurde nach der allgemeinen Arbeitsvorschrift A hergestellt, wobei 170 Teile 
Suifanilsaure (X) und 335 Teilen Nitritlosung (Y) eingesetzt wurden. Man erhielt 350 g Farbstoff, 
abzuglich NaCl 0,46 Gew.-%. Der Vesuvingehalt betrug 12 Gew.-% bezogen auf den Farbstoff. 

5 

Beispiel 5 

Der Farbstoff wurde nach der allgemeinen Arbeitsvorschrift A hergestellt, wobei 183 Telle 
Suifanilsaure (X) und 361 Tellen NitrittSsung (Y) eingesetet wurden. Man erhielt 390 g Farbstoff, 
abzOgiich NaCl 1,3 Gew.-%. Der Vesuvingehalt betrug 10 Gew.-% bezogen auf den Farbstoff. 

10 

• Beispiel 6 

20 Teile des nach den Beispielen 3 bis 5 erhaltenen Farbstoffs wurden als feuchter 
Presskuchen zusammen mit 5 Teilen 1,2-Propandiol in 75 Teilen verdunnter Natronlauge bel pH 
10-12 geldst. Nach Klarfiltratton wurde die Farbstoff losung direkt zur Papierfarbung eingesetzt. 

15 

Bespiel 7 

20 Teile des nach den Beispielen 3 bis 5 erhaltenen Farbstoffs wurden als feuchter 
Presskuchen zusammen mit 5 Teilen 1,2-Propandlol in 75 Teilen verdunnter. wassriger 
Ammoniakl6sung bel pH 9-10 gelost. Nach Klarfittration wurde die Farbstoff I5sung direkt zur 
20 Papierfarbung eingesetzt. • 
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PatentansprQche 



1. 



Verfahren zur Herstellung einer Flussigformulierung von Salzen suifonsaurer 
Azofarbstoffe durch kuppeln einer wenigstens Squimolaren Menge von 
Aminoarylsulfonsauren I 



H 2 N-Af~S0 3 H 



wobei Ar Phenylen, das einfach mlt Sulfo, Oder Naphthylen. das ein- oder zweifach mit 
Sulfo und/oder einfach mit Hydroxy substituiert sein kann, bedeutet, auf Vesuvin, dadurch 
gekennzeichnet, dass man die Azofarbstoffe in ihrer Saureform isoliert und anschlie&end 
in wassrlgen Basen lost. 

2. Verfahren zur Herstellung einer Rflssigf ormullerung nach Anspruch 1 f dadurch 
gekennzeichnet, dass man ausgehend von o-, m- undtoder p-Aminobenzolsulfonsaure 
als Diazokomponente die Azofarbstoffe herstellt. 

3. Verfahren zur Herstellung einer Flussigformulierung nach Anspruch 1 Oder 2. dadurch 
gekennzeichnet, dass man Vesuvin und Diazokomponente im stochiometrischen 
Verh&ltnis 1 : 1 bis 1 : 4 einsetzt. 

%. Verfahren zur Herstellung einer FIQssigformulierung nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass man die Azofarbstoffe durch Einstellen des pH-Wertes auf 
0 bis 4,5 isoliert. 

>. Verfahren zur Herstellung einer FIQssigformulierung nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dass man durch schrittweises Ansauern die Azofarbstoffe 
kristallis/ert. 

>. Verfahren zur Herstellung einer FlOssigformulierung nach einem der AnsprQche 1 bis 5 ( 
dadurch gekennzeichnet, dass man die sulfonsauren Azofarbstoffe in ihrer SSureform bei 
Temperaturen von 20 bis 70 *C kristallisiert. 



7. 



Verfahren zur Hersteliung einer Flussigformulierung nach einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass man aus m-Phenylendiamin Vesuvin herstellt und dieses 
ohne Zwischenlsolierung zu den Azofarbstoffen umsetzt. 
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Verfahren zur Herstetlung einer FlOssigformuIierung von Salzen sulfonsaurer Azofarbstoffe 
Zusammenfassung 

5 Verfahren zur Herstellung einer FIusslgformuHerungen von Salzen sulfonsaurer Azofarbstoffe 
durch kuppeln einer wenigstens aquimolaren Menge von Aminoarylsulfonsauren I 



H 2 N~Ar-S0 3 H 



(I). 
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wobei Ar Phenylen, das einfach mlt Sulfo, Oder Naphthylen, das ein- Oder zwelfach mit Sulfo 
und/oder einfach mlt Hydroxy substituiert seln kann, bedeutet, auf Vesuvln, indem man den 
Azofarbstoff in seiner Saureform isoliert und anschliefcend in wassrigen Basen lost. 



